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TECIWICAL DOCU-BNTS O 1HE EROKNER INSTALLATION (39 pp; German; undated; date of
informatiogs | |édistribution date:
2l November 1952, )

This 39 page photostated document on the Erlner installation consists of the
following parts:
1ls A six page report on the anthraze:ne installation in Erkner. Accoriing to this report
the installation was bullt upon request oif the Ministry for Ferrous Hetallurgy of the
USSRe Professor (fnu) Kusyrov and Dr. (fnu) Isayenko, supervised the construction of
the installation. The report jives a description of the installction and its opera-
tion, and lists the results of trial production in 1947 and 1946. Laboratory tests with
antihrazcue, phenantrene, carbazole, and.acenapht%ne are mentloned brielly.

2s A four-page blucprint of the pipe connections at the tar distillation part of the
Erkner Worke.

3. A simplified one-page blueprint of the tar distiliation plant.

L. & two-page bluepri it of the benzol distillation department,

5. A flow chart on benzol production.

6. A {low chart on carbolic acid production.

Te A table giving technical data on tar products.

8. A four-page techinical description of the tar distillation department.

9. A 17-page report on the carbolic acid factory at Erkner, including capacity, power
requirements, labor force, construction, 7 raw materials, etc.

25X1
ZFbreign language document o wicrofilm of it is available ink tie CTA Library,
- A 1 ihar
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Igsrgheyis Eviper s dntirezepanlege,

I.

II.

Aiitres

In. anftrege des oinisteriume fir sc.varze .eteliurgle

cer UASSR wurde in Erkner elce Anlace zur Jevinnung von
dnthrazen bzwe Cerbezol als engersiclheries Scileudergut
geveuts Lie llerren Prof, rusyrow unc Dr, Ise jenko iaben
den Aufoeu Ger anla e iibervachte= Lis zu geinom Ab anx in
tle Tsciechoslouckel erteilte Ir, xanl eien, Ulre.tor der
Rit:arsverke Anwalsungen an drkner fur €1l verinnung undé
auferdeituns; Cor betrelfouden Freiticnsene 1l Cicooe dnleage
goll versuel:t wercen, engereichertes Anthrazen= ung Jerbanole
Schleudersnt zn sowlunen una aus diesem 1- Levoratorium ]
dnreh yrkristelliisieren 13ve alliie '1lo Raineantlhrazen und
Aeln=CBMezol ierzustellen,

escurelibun, cer Anlace undad
che Rousrleltna’ sscnema

(a3 Arbeltsnrosesces?
4y Lns: razen=anlee T

Die vun Gen Tearcestillationen kow»enden drertionen, welche '
gl Antliirazen, Carbazol usw, auf-eerteltet we.ocn 3o0llen,
wercso curch cie Leitung (Pos,. 1Y iiber cenJVerteller (2)

in ¢ile sesrreluvsiulter (1, 2, 3 s Gle mit Darniansenlussg
verscien siac, sedrickte In alessn Deléliern wire Ges Out

aur oes 12090 ervdrnt und durch rresslust dbtse cle Jdorlei-

tunzen (5, 7, 8, 9, 10) 1n ale Porgees=.en: enuerinler I, II,

III, IV .cirickts Jer Inhelt elnes Lithlers betregt 12 cbmg ‘

Jecsr iiihler Iat 14 Laiclleh miy 48 om :lihlfluche. Fiy cen
Versuchbebetricb genigt 1 fiihler, = Los ebiilie qut, cemw

Uele €in Lisunzaaivtel zuie ,cbsn wurde, wicdc dnccn Anstr-ifer
von den Lirellei av-eschiecen, carit cie ailadunas slelceassig
st vor siel g=zht,

Die exf die erforderliche ‘i.aneratur ebgekiiltes Fval.vion
sest curci beielzbs Senqelleitun en (15, 16, 53) zur suplexe
Darpfpws se (19], welche &ie iiber dle beheizbe Leltung (20)

ZUum Rﬁhrwwrk‘(?i) colckty Dieses 18t nit el en Spirel-Jdilirwerk
velseien, cei Wweh sotor ansetrieben wird Mua I = 2 T/uine
macit, Der Zweck (es Rihreas ist, eine Ablegeiung cder Kristelle
2u vsriloCern, Das Gut fliesest nua dureh die Produkitleiiung
(23) zur Zentritugze (z9), wo es bis zur Trochene abgesc leucdert
wird. Dic eatrifie wuide von der rirma Ileuvolc, Chernitz
spezlell filr reficn dleier Art cebauty ibve L ze.l betragt.
720 Ufiin. Des eblflicssencs o1 geht Uler das Abfluss=¥echgele
ventil (24) curch cie Zuigcionledtuny (25) zu dewn verteiler (26‘
von vo e. wallwulee ilber Leiiun.en (30, 31, 34) =zt cen e
heloern Dy % uud 5 fliesst., Dag trochen abgescileucerte Cut .
vird kucze Zelt it SHiilsl naohzentrifugiert; das etiliessence
Spilsl lauft Qurch dle Leitung fir gebrauc.tss SHuldy %281

e

16/40526/20)
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Zur Behlilter So Das friscic 3pdlel wlvd ena cem tosenl 3 durek die
S l&leLettun,; (42) ur Zeatriia e ocrickt. ’

“rlszhen cen Forsess=louvann=iiihlsyrn Ly, IT wr der tentrifu e
existlsct 21ne direitte Verbindin sleltung (15, 15, 17, 23). Das
aloese lenderts oug vird eb ecaiedt und £.311% ‘nrd slnen Tricuter
in resser ugder-1, -

Die oneie Kapezitdt cop Anlege wirl sieh erci neoh Aufnaine cer
laufenden rYroduktion famtetellen leasens 3chirtzva-swslse warden
¢se 1 t sroéocken-ut pro Te:i erzeu; t wercea kénmen,

Fir ¢sn lenfeucden betrise slacd 6 lenn notvendies,

Iile escircivung ée. alt n Allesos

Von Gar aisht  elr besteheudan alt-n attusaienel Tece olnl wedawe
Zelcinnn g soeh arsl:rtisc e Jeten voriAaalane De ole e & . aliwen
Al Jecice.sbslter nleri ielp e Blnd, 1:f cloe "~ o

5 lon™dus Anl e e ntenn Teslieh, Lerr o urth wel g nu. soviel
Cogg nis iv oelncerieltal var. 313 Lowl.ond oels an O cLEzeln
o 1.endl, 4 ot Filseotde oun LT AT atise’  noand
It denncel™a 8, Lo a SUGslLte Mt wlce ser  eod ir de

U T B A T TSt

Sart Veroaehaitong selaaite dle ¥rastion 2.0 = NG, zner wizde
80 Tooxu ltet, dass cal van Aelbervesarboiss TEWTLET s ACuine

ALV PLEEN L3 L106GR Teooen konnte, -3 éleze. - 'is o Wel le Sevine
ain von PAltrierts. .litiiPas=nol Gox LAaupLarack, Loloitt (a3 AnthirAe
zen »nr als ehendrolikt guweries e, Cerbruol oinle ihariaunt
alciit her-estellt, les antrrazan (4upig) Tl 2 e TaC.egark
Wollen zur erstsliun o@pn Jein-intizazer a- . hele  rre ruprth

von wriher o 1bt en, dacs sloh cle Latoratori- sveirzucie nur enf ale
te=tlr un- Ces Anthraszen=delaltss ces Terti ¢n Se’lencerrtos er= .
streckten, s Lel der orilrmitiven —iarle tun: Guw =nlere eina andsre
auferbeitin  der ATl rascnll=Traction uverneunt nieht L lich WaTls,
“r =1bt ferner an, Gass dle Anleze eb 1939 niens nebr iAnthrezen
erzeu..l hete Die xeapazitat vied Ilein, sis tetrn: L o= 10 t ~1thrazen
{304} 10 ceiu,

I Dezsmer 1747, Jeauar und ieiruar 19458 vurdsn in vier Tesrdestile
lationen aus 172,7 t entwasserten Holtteaxr von sleatinbarg od,. Je 10 %
Anthrazsn-unda Gerbezol=Frakiion wewonnen und sssarielt, .
Die Gehelte an Apthiazan unc Cerbazol dieser Frestioren betregen im
Durchachnitt T

a) anthruzenerp ttions Slecscrsazae 309-325°G, flarpunkt 8093

10,5 % Anturczen
) . 2 7 Cerbazol
b) Carbazol-l'rektion : Biedegrenze,Baé-Bsooc, Klarnunkt 85°¢
: 1 % Carbazol
: 4 % Anthrazen,

Vo LHaol Ferti utelluns der dnthrazenanlegs wisden clese 2 +sraktionen ‘
aufseucsbeltet, Dabel wmpden Iolgends Epfanrungan in neschinentachnie
scher Bezlenhun, gewabht baw. Augbeuten erzislt,

1,) Zrfearungen mit der epvarativen Eiarlohtung,
a) §g§;ggg Bei den 2 oboren PorgesseleuranneKihlern traten
€l Vobhles Fillung wit Anthrecen=Frek bal einer Temnesrat
, von 20°C stecke SZhwiigunion auf, Aneolelnend aduierqn’siohur

: . . a=3w _i
RDP83-00415R013500030001-7 o
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, die ol cascuwinouvnizn dor Welle n7it denen der sonstruiztions
Die erste .nbzosucnuay, Guceh ¢le nLauficne ergedb, C8s die
Souwle ieen el Follunc oit §agser nlehi autvreton. s wied
siei2r noowenal ; seln, die Vertikesledciwia uazen curzh Liabau
von Wr«ge-on 2u vermindern, Ls ist mdclich, dess hel Zelber
Fillun . der Finles dle Schwiniuacsn nlcht eufiretene
r

J

el dJihler 3 veorsciuob sicit (le Welle acl.olal um cae 12 I
er Schad.n wrde hol.obzn.

Winler 4 kenn nicho in Iletwleb genowien werden, de der .otor
Tellte

Tqe Sablvdrckan o der rdhler isi fuw den , Lo glbejriel ausrsie
chends ol sespersiur les Linipitt;tes bis 1207C - beraitete ‘
se xeine Sciwlerlgicelton, daz froduld anl 157C abzukiinlene=
Dle onstrw:tion mass els uazweckiissl: «a ¢senen wesden, :
da 21a deinigem oler Lntleerowr der Law-llen niept wdglich 1st, !
was siclL 1n Wiater selio naarnena.n Lene.ll.ay wachzi alzd. 1
Defordasvlicie ehert.wen en dun Larellern wa.o-n Zellraubend
und, sclhwisri  s2ine wivd eilnc Lawelle sciall &%, so Dallt

ceyr sMihler Juo cle suza peiles Qo a20:ratliiy Qilde Lebe

risssa L+1 Besch&digung (o0 7. Lenells sliclie *ratzvor=-

rici tiven, 42 Antrled nd dle Stoffbuciisen eusszhaut

uinc die ﬁeile Lerens;ezo._ca t.eidsn, unr Cann erst cle betrele
fernce Latelle sash-uen zu kdnhene

43

. b) Rithrwerk: arbeitet bLiasier eluwendfrel, ivtl. uderarturen
27 GetTriche oder an diturse lLitaen lelelll dneelh ithrt werdens

o} Zeatriru-et Uie bisleri: zn verzuche, Antorasen und Cerabzol
auTzua:EaIfcn, ey:uben folgeade VWahrne.. nnjend ¢
Dle ie.ulschlau, cer 4eatrifuse ist uw: dleicaessls, wodurch
Sehtdnguncun eafireiven, dle aver von Gir urbgse Cer krlstalle
des Gubss ebhunzne So traten bely Abzu-sellu laren von sne.
trrazea Leine goissercun Schvinsungoen eu. . sel Jervazol jetoch,
¢:s seor Kleine :ristalle oildes, weren dle sciwmin ungen so
srosu, dass nlokt alt vypiler Lrsiza.l ( 750 n) ;ciahren wgrden
konntse &8 wurde veswutet, dass dle unglsiclie .caufsciile ung
¢urell #u.,en bzl den 3tussen der ilnner<n 3iebbleciie hervors=
soruien wiv., vovel Kleise Carbesol-snristalle zuszunen mit
Scrleucerdl herausstrimen. A 243,48 tnrden c¢le Si.sse nit

Chasvest abjfediclitely belm ansc:.liessenden sentritugleren von
Carbacol traten kbine wesentIliohen Scivd 1 ung:n 2uf,

Die Fraktion peht bel 300 = 325°C liber (Laborsqstillation)
entsorecihsnd einen Siedeverlauf von 205 - 2407°C bai dér

Betriebsdestillation, .ouel eln Vacuum aur der Vorlage voon
630 mm Hg und in der Retorte von 520 mwr: lig zehalten wurde.
Die Pral-tion entiult im Durchschnitt 10,5 % Anthrazen und

% Carbezol. :
' Die Retortenbodeh=Temperatur bei der Destillation betrug
410°C. - '

Bei der Aufarbeitun, der Fraktlon wurdgn die Tesperaturen
variiert, ugd zwer wurde elmmal bel 35°C,dle briren :ale
held 18 « 20°C. zentrifuglert, 4ls Zusatz- und S»HiUldl wurde

. garelniztes LBsua_sbenzol II verwendet. Schleuderzelt 45 =
Q M¥dn., Spitlzelt 1 Liln.

. o .

YR013500030001-7
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gnoewancte .enpe in kg ‘Pempe=  Scilleuusriut Reline

E - 2alt
Antheefrult. LBII daschol “209% kg 2 Co ‘gc"l
. Anthravrukle @ o ..

T e e N el bl b bt dadetddaiadatod

4 8Co)ein 620 - 350 465 10,3 34,4
4 200Q)Verzuch - 510 15, 630 15,0 17,1
4 000 35 = 200 Q345 33,2 - ik
¢ 800 o45 510 - 2440 4 27,7  § 23,1

Gesartarsbeut: berecinet suf lein=Anthrezen = 15 kge bzl
einer lestzeatellt:r anelytlisclen Gelelt ia der vYraition von

@l ki dle Aushente betragt deler 56%' vazosen aul entwasser-

-bea Jewr wm Q0,55 .

ins~eaant wurden 9 Zentrilugen Sclileuder ut evonnen, rel der
AnfTarbeitun: Ger 8800 ko Anturezcenelra tlon wmcden G, 950 kg
smsatzil uad £0. 000 kK¢ SHULSL vesdraunclite uetrievsschwlerige
keit n val der Auferteitun: treten nlcht euf, Das eschleou=
derve tut fiel troclien an.

Sebagzol-greiction We 20°C = 1,170

Y R 3 . . - =enPn - - s .
Die Fruktilod eht bel 520 - 325G C (ber (Leborges:illetion),
entsnrrecnend elier Siedeverlaunl von 240 = Z557C Lei der Be=

, trlebsdestillation, wobzl eln Vecuwn aul des Vorlage von

700 mm Lg und 1n d2r detorie von 340 mm iz .ehaltsn wurdee.
Die Lraktion entasli 1- Durchscinitt 11, Serbezol und 45
Anthrezen,. o . ' : )
Dieqﬁetor\teanuen-Temperatur bel Ger Destilla tion betrug
5007C una wer zeltweize noch hbher,

Uie Versncisbedis unzgen wurden veriiert, U@ die Yristalle
blldun, zuw bve;instigen, wirde dle 30 = 1G0°C helsse Iraktion
vel den letzten Versuchen direkt ians kibhrwerk jedriickt,

-elso unter Urichun: ger wilhler, uaa dort ruwilyg stehen gelassen
wobel es auf 13 - 207C abkinlte, Als Zusetz- und 34181 :
wmictie bel allen Versuchen ;jscelnigtes LE-unzsbenzopl IT vere-
wendet., Schlenderzslt 60 ..in., Snilzelt 1 Xin,

Da das erhaltene Sci:leucsrant noci nicht enalytisch anfgenre
beitet 1st, kenn roeh kelne Stollvilenz auf;estellt werden,
Zs vurde daher ermitielt, dass aus 9200 kg carbamzol-rrzktion
cas 300 kg 3ecileucergut enfiel; Carbazol-iesilrrunsen im
3elleudergut dreler Zentriluigen ergabzn elnen Carbazole
GsLalt von ce, 40%. ‘

Des Resultat war bisher wenli bvefriedigend, dahas anfallande
Sehleuderzub bis enf dis ersten Zentriiruszen sch ierige.
Xoneilstenz -hates Dle Carbazoletrigialle sind 0 klein, d:uss
elne Aularbeitunsg durce diruvictes Zentrifu. isren anschelnend

* nicht zweckentsprechend ist.

Do die letzbtun Freltionen bel der Teerueé%illation den
héehsten Gerelt sn Cerbazol aufwslaen, wuss die Destvillationg-
temperatur seihr hoch getrieven werden, wobel die Hetorten=-
bdden stark leldsn. Eine Deaubberzeuluns von Cerbazol ist
"daher nur mé:lich, wenn dls Retortenbeschneffunz gesichert ist,

CSFCRET 0

,



Approved For Release 2002/08/19 : CIA-RDP83-00415R013500030001-7
: '

VI. Laboraiopiams=i

SECRET

) -5 =
beiten

1.) %?thrazen. we sinc JYersuche im Gange, durch reiwflaclus iime
~Tstellicieren (es Apthrazen=3lczleuder nites mil abjetopptem

Leicht8l slne Anrcicheruar zu bewirken. . an hofft, ein
90 = 95,/51es .rocuit im Lebor uisc.wer zu eiwlelen.

Das abgetopote Lelchtdl ent;xnlb noci 5 = 4, 3agen und
G - lO,b S#uren; der .aphtelin=Cehalt sol! so nluin wle mSclich
scin,

2e) Phenantiren, Das vsim Abzentrifu:iecen des antarazens enfallen=
de sSeleuc

Bucersl eathalt sieacenthren, i3 s0ll redestilliert
und dabsl eins an rhenanthrsn en, .ereicrecrte sraktion eabrezogen

25X1A

werdeDe . anp aofft, daun lw golleuders udv S50 = ?C% Phenantiven
zu eriuslten. Durock Sulfurierung kdnnte 80xiges rhenentiren im
Labor _evonnen verdels i
%e) Carbezol.Derweli wirc fas abgeschleucerte Gut enelytisch niters
%‘1'613._ '
44) -nylenoxyd, Fluoren, Um im Lavor Cle Gernszlte
cnanntsn Frocukt.ir reststellen zu kdnnen, wurdien bel
der Letrisbscestillation cis ents wecnenc.n rrakiionen heraus=
gescunittansg
‘Siede-inelysen ler_hgene iten, ul mwrﬁ.enc_)?rd ung_sluoren=irekl,
TBefrIe'BshesJIIau ts3:3) -
o Acsnaniilen= Jiphznylenoxyo- ~lwren=
{ampe G Fralilon J.-‘r,nfion Treirtion
Se lgn 265° - 256° 299°
2704 6% Ep - !
275, 167 ' -
2604 534 lla -
285 78% 30, J -
200 855 ’ 66% 12,
205 90> . t87e . 42,
?-980 95% . 935 -
2C0 - - 763
3050 - - . 9\1/0
509 - - 07:
Wicite 20° 1,07 1,074 1,083
Klarpunkt 25 367 . 42°
orlage . 660 mr HE 650 mm g 70C mm II
RetOI'te 560 " " 5[_|_O 1 " 549 [} ] [}
. o . . N
:Enrl E
‘0 lopiile
Ende d.F¥rakt. 170 160 100
Oberster Kol.Bode o
Anf.d.Frekts 1750 1750 1754
Ende" " 156° 182 202

'SECRET
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S seeedd

Je 50 kg uleser Frektion werwen in Luboratorium elirer

25X1A

fraltioniertcen Uestillaslion unterworfen, bless isrbelten gind
in: Gences. Vor fes Lestlllation wicw «es Gui sntzinert und

s.utbast,
_ BleGg= unf Scimelzpunite Ges eligzelnen ProGuiKie.

Siedepuakt . Scirralznunkt
Agens _l.ten 279o ‘ 950
‘ Dinienylenoxyd 288% ' 86°
Fluoren 293°. 115°
Fhenenthresn 5400 96560
. Anttrazen 1429 215°
. Carberol ,550 o

*

ZV3/ILL 2~fach
. osto CLO LpZe 2=fach
& et -L_ﬂ
ARV

Ak
- -
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Ltahlweristeer 1,18 1,285 0,58 16 0,09 " ca. 225%.
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Botxisbabaschreibung des ‘
Iaorbetrisben, ’

A.) Iserentiserung. . ‘

ber Rohteer wird im “ork hau tsdchiich durch Kogselwagen, zum
Tell durol den luv ¢ faassendon Tankka'n Erkner II, eusgefilhrt,
Die Kos elwsgen werden, sowsit sie eine ileizungaschlange besitzen,
durch diese, sonast durgh direkten Kisderdruckdamp? sufgewirmt und
in ¢le Teerrinne oder Tecrgrube abgelasaen., Von dort vird der Teer
mit Duplex-Dampfpumpe in den 2000 otm fassendesn Rohteertank
(Nre3) gepumpt. Der Tenk ist zwsr isoliart, Jedoch ist seit 1943
die iloizungoschlange defekt und bdlindgeflanscht. Zustitzlich kann
2um .blaasen von Kesselwagen, insbosondere sulcher nit tieflie-
gendem iblal, auoh die.alte Tenrgrube von etva 1.0 obm Inhslt bDee
Dutst werden. c<ine zweite Duplex-Dampfyumye in unmitteldarsr Nihe
der urute gestattet von hier zur Tesrentwasserung oder in den
Morrststsnk zu pumea.

An der Teerrinne kxinaen glelchzeitig S Xesselwagen, an der Teer-

grube @ KXesselvagen entlesrs werden, Die Entleerungazeit einea

Rormslen l.agrelwagens betrugt im Somuser ome 2 Stunden, im ¥inter

kann sis bel starkem Frost bis suf 2a Stuncen und linger, Je nach
. dez i'cchgohnlt des Hohteeres, ansteigen.

B.) Iesrontvipserung.

Zur Tesrsatwisasrung, die kontinujerlich arbefitet, dlent dle Int-
wigserungablase 1 von 18 cobtm Faspungaveratigen. 5ie 3ird mit auf
10 at: reduziertem liochdruckdemp! bsheigt. Der Hohteer wird ai t~
tels Lreisxolbanpumpe sus dea Tsnk 3 oder nittels Duplex-Dsmyf-
pumpe aus dcroreargrubc kontinuierlich der auf einor Teneratur
voR 12U « 1l4u” gehaltenen intwisserungsblage zugefihrt und. liaurg
mlt einen vesscrgehalt wvon Spuren bis 0,3 % uUber efnen Syphon
(d-r daa Leerlaufen der Llnse varhindert) am unteren Ablauf

der Dlese in freiea Fa.l in den Vorratstank (iirs 17) ab, Dieser
Tank hat ein Passungavermigen von os. 500 obR, Die bei der Ent-
wasgerung abdestillierenden “Yasper -~ und Lefchtsldtimple werden in
Kihler kondensiert und denn duroh Sohesugldaser dem Scheidebehtlter
zugofihrt, Aus diesem liuft, nsch dem Fringip der komuniziersnden
ABhren, oben das LeichtSl und unten des Amzoniakwas:nesr durch
Stelgrohr 1n die im Xeller liegenden Auffengskessel., Von hier wird
das Leichtdl zur Telterverarbeitung zum DBenzolbetried mit Druoke
luft gedrickt und das Ammoniakwasser ait einen Gehalt won knapp

1 & Hli, und oca, 0,5 » .henol der Entphenolung zupeleitet.

Dis Leistung der Teerentwitaserung betrigt bei den Jetzt a-ltt
ferungen (zwi-

Al

siealich hohen Wassergehalten unserer Rohteeranlie

schen lu und 20 » WascsT) 100 bis 150 t entwisserter Teer in 2a
sStunden, Der Dempfverbrauch der Entwiisserungsbleass liegt nsch
friheres irfahrungen (Dempfmesser sind nooh nioht wieter vorhan-
den) ¥ei ca. 3 ¢ je Ltunde. Die gréiere Reserve - Intwisserungs-
blass 2 hat orhebliohen Brandsohsden seit den Bomlenangriff unda
wird jetzt rejariert. . ’

C.) Iserdestilintion:

Der im Yorratstank 17 (1scliert) angesanmite sntwiinserse Tesr
| : ~Blatt 2 -

et
-

’ SR
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"= Blatt 2 -

wird nit siner Tomperatur won ca. 1.0° chergenwveise in die Teer-
destillnation zur Fillung dar Batorten abgegeben. ¥ittels Dsmpfpumps
(Reservepunps vorhenden) wird der entwiisserte Tear in die Re-

. torten gepumpt, wotel elne gewisaen Adbkithlzeit der Rotorten nech
den Ables:en der vorhergehenden.Charge einzuhalten ost, Yenn deis
Ablassen der itetorten keine 3chwierigkeitan eintreten, was
infolre Benutzung von dempfbeheilzten (sber leider s.mtlich
undichten) Dreiwegehiihnen sehr haufig der *all ist, liegt nor-
malerseise zvischen Ablas-en und Filllen der Retorten eine iuvuse
von ose & StundenePas Fillen der Ratorten erfolgt unter garingem
Vacour, danit (regen 4 :r auftiretenden Oldiufe) die iithe der
Fillung gensu gemessen werden kann. Gefiillt wird ca, 70 « 80 xikm om
vYor oberen Helstutzen aus (freler lLaua),so dad die normsle Fillluny
rund 4. cbn » rund 42 ¢ betrugt. Lie itoatorten warden tells mit
Olfsuerung (Jjetzt nur nogh itetorts 6), teils mtt Braunkohlenbe-
feuerung beheizt. Letztere erfolgt von lHand, da die mu:omatischen
Jurfvorrichtungen pur rir Lteinkohlen gebaut aind und sbmontiert
werden, I[nfolge de® iberaus starken Angriffe des x-u-rserkes der
dlgefeuarten Retorte soll auch die letzie beld auf XK-hlenfisuerung
umgebaut werden. Fir die Helzung von drei kohlsngefesuerten Hetorten
genilgt 1 :ielzer, *

Der Destilletwar nimmt folgende Fraktionen ab:

1. Knrboldl voa Beginn bis zum Auftreten von Naphtaline
2anscheidungen,

2¢ Naphthalinsl I vom Dnde dea Karboldls iiber dan hichsten
ﬁlnrpunk& (Kristellisations>unxt) bis ebwirts ..lare
punkt 307,

e Nuphthalindl II vom Klerpunkt 30% bis zum Versohwinden
der Nephthalinsusacheidungen,

4o Benzolwaychilfraktion bis zum Auftraten der ersten
Kristallsusncheidungen.

Se Anthraconﬂlrnaktiﬂg nach der Schulzeschen ulspindel bis
zum Spindelgrad 55 bel Wslolipech und bis zum Spindele-
?rad 6l = 64" (Je nach - eghgelislt) bei Brikettpech.

Lrweichungspunkt 80 = 7% nsch .lrimer-sarnow).

Sdmtliohe sugaben Leziehen siuh auf <roben sus dem laufenden
Dentillat.

Zur Charakterisierung und “elterverarbeitung der abgenommenen
dlfraktionsn sel folgendes gesngt:

1.

2,

Des Karboldl ist ein vorzugsveise .henod, Kresol, hihere Ben-
Znle und wenig Pyridinbasen enthaltendes, prastiech kri-&all-
freies 81 nit einem spez. Gewicht von 0,97 - 0,98 bej 20°,
Leine Bledegrenzen liegen etwag zwischen 15u und 225°, Dag
01 wird an den Karbolhetrieb zur “eltsrverarbeitun:: abgegehan,
Die Ausbeute betrugt etwa 5 = 7 % voa entwisserten Teer,

Das Jephthelindl I (Ausbeute etwe 6 -~ 8 %) wird zun Hophtalin-
kihlhaus gedrijokt. In den Kihlkisten kithlt es im ¥Winter etws

3 Tage, im Souner etse 1 ‘ioche bLis auf Aulentem,erstur sus. Die
fliiasigan Lestsndteile (KregolSl) werden in Vorratskessel abge-
lasgen und von dort xum .arbolbetrieb zur Neiterverarbdeitung
geleitel, sie featen Cestandteile sind das sogenannte Hohe
naphwnalin. Messs wird aus den Kisten woi ilsnd suf dis Tropf=-

RpURL

'BJ_-.tt 3 .
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buhne sbgeworfen und besitzt naoh mindeptens 1 - 2 t.gigsa Abtropfea
einen Iretarrungsyunkt von etsa 65 - 7?5, Lss Krasolil h:zt etwa die
glelichen siedegranzen wis dos rohe Hsphthalindl I (etwa 195 - 225°)
und besitzt auoh des glelche apez. Gewichi von etva 1,20, “s enthalt
hauptsiichlich £resole, etwysa . henol, lLinere Benzolhomolrgen (Lisungs=
beazol Il und Sohwerbenzol) und hochsiedende Bssen. Dis Ausbeute an
Hohneptithelin und iregoldl betrigt Je rund 50 . der Maophthsliasl I -
denge,

3a Das Hupth-unda Il bvesitzt folgende Eigenschaften: Giedegrenzem
otws ClU = 2407, spene. Cewicht 1,01 und enth:lt oraktisch kein
Kresol und grr xeif chenol, wohl ~ter Xylenole, Nenzole aind
in ibm wnicht melir vorhanden., Es dlent zur innsrbetrieblichen
Verarreitung i{m Teervetried, la Gemisch mit andearsnen noch sohwereren
Teerdlen zu Frinatsilungen wen Teere:n aller Art und sur iersiellung
vob Hefiz8l, Lenzolwasch8l, Treibdl uow. Die Austeute betrigt
- O8e S=6 M. .

.4, Die Danzolwscchblfraktion int die Grundlage und der liruptbe-
ntandtell der Benzolwnechilfabriketion und Treibslfabriketion.
Lie wird els molcohe oder nit geringer Feimischuyng von
Naphthelinsl Il und Anthracensl xork-uﬂ. Die Siedegrenzen
1legen eotwva :wischen 225 und 280", 4 as_spez. Gewicht bei 1,02
= 1y04s DLip Ausbeuto betrigt etwa 6 - 8 », und ist etwas éawvon
abhingig, ob dem kohtser susgebrsuchte, zur:okgelieserte LDenzol-
waschile beigeaischt wardeun, .

Se Uie anthracandlfmaktion siedet ets von 270 - 340°. La die
Filtration zweoks ileretellung won filtriertem Anthracensl und
Karbolineun, wie es friuher gewonnen wurde, nsch dex Bonbensngriff
infolge Lerstirung sller sntisp rechenden Eetriebstoiles nicht mshr
mdglich is%, wird das Anthracentl aur zur :tiastellung von Tesren
eller Art wk und sis Zusstz zu Ulen, wie lieix8l, lechheizt)
usw. benutit. Selin spez. Gowioht liegt etwa bei 1,05 - 1,19,

Dis Ausbaute betrigt tel der Bestillation suf llartpech etwa
12=15 %, Jo pach der llirte des gewonnenen leches.

Yegen der rnappheit der Techselwvorlagen wird huufiy das Ha hthelindl
11 und dos snShrecendl in dieselbe Vorlage destilliert, was im ilin-
blick auf die Vervendung als kinstelldl ohne Belung ist.
Hat die iietorse annidharnd den gewinschten Ends;:indelgrad serreichs,
80 wird sie sbgefeuert und zur Ausgutzung der .iitze dea Feusrraumes
Boch- solange weiter destilliert, wie eine neunensverte ientilletimm-
meage abiduft.Dag Veacoum Awt in der Retorte wird nunmehr durek Zusats
voR YWesaardampf ({iederdruck) von der Vorisgenseite her »ufgehoben,
sodad sich auch .die Kolounes mit vampf .f.illt, [u friheren Jahren, als
der grolde lLalkofen des Kerbolbetriehes iberschlosige .ohlensiure
sbgeben kumite, wurde ols Schutzges (vegen der xplosions-Cefahr)
apstelle von Dempf iohlensiurse benutzi, Nrch otws 1 o 2=atindiger
Auskihlun; des Feusrrsunes wird der letortearickstand (Yeichpech
oder Fech) in die .‘oohstiinder abgelasasen., Nach & = Sestiindiger
%olp #ird dann aus dex Vorrat an entwiss-rsem Teer nen

.

Zur Xontrolle der Destillstion diensn zusit:zlich mooh folgends
Einrichtungen: ‘ :

Az Destillationsstsnd befinden sich Sohaugldser mit hKSurohensdhler,
die es geatatten, den Lauf und die Menge der Destiilate su beob=
aéhtena, Dor Dtphhpntor sy’ jeder Xolonne regelt durch Zugade wvon
Bshr oder weniger Xasltem Ysarer und entaprechender Hfaltung eines

' \ . ‘ «Blatt & -
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gevizaen Wesserstandes vor allem in der Kerbol®l- und !sphthaline

1 I - .nuriode dis ienge des rolonnenrdcklaufes und demit die OUte
der Fraktionliarung. ianometer esn Ueatillferstund gestatten dle
boatrolle des Vaccums, deo udglichet hoch sein 3,11 und im aile
gemeinen 1uv - 2.V ma queocksilber (absolut) beirdgi. Thermometer

in den Destillstleitungen zeiyxen die Jestillattem; arsturen an

die unter Berickeichsigung des jowsiligen urtatnllalatlonspunito-
der laulanden Fraktionen siglichst nledrig su halten ist. Am Destile
lationantand befindet sigh ferner ein e iinstrument, welches duroh
Umachaltuug die Temporatur jedes oinzelasn tetortenbndens mit
Thermoslessnt zu asscen gestattet. .luse .outrolle imt von groBer
“lohtigkeit, da duroh ablagerung von Koks und Asche auf den Retor-
tenbdden, wie im .sufe eluor ielhe von Chargen regelnuiig eintritt,
oine Gefshr fir den Boden durgh Vercunderung eifutehit. el Fest-
stellung zu hoher bodentem)eratur (mehr zls 500°) @u; die betr.
fstorte stillgekmgtsatzt und gerdnigt wordon. Diese Heinigung erfore-
dert 1A nlligeaeinen . - 3 Tege Auskthlzeit und 3 Taga Helnigungaszeit,
de dle i{oks - und Ascheschichten auderordentlioh fsst bLaften (an-
branuen) und zentinetervelse ait dea lini .6l abge<loprt werden
rilgsen. :

Der Dectillati-naridokstand dor Letorte beirugt ruad 27 - 23 ¢ Pech
Yo sr¥eichungspunkt 59 « 75 nsch Lrimer - 3arnow, tei Dastillation
A Yelchpaech rund 27 « 24 ¢t xlebemnsnne vorR Lr1eichungspunkt 40 «
45", Zv.oks mdglichat vollstandiger Gewinn der Denzolwaschile
Traktion, die im grolen Ausma's v-n den Temardlliefermngen rilr die
Benzolwinohs gsbrsucht und verlsngt wird, werden die :iatorten im
R allgrmeinen tis auf weichpaech abdestilliert., Uieses wird entweder
dirext in fsolierten Kes elvagen nder ir Tromneln wverksuft oder
durch Zugabe entsprechsndar ITinstellsle suf dtrnilenteer, Stahlwerkse-
teor, Bunateer, Kabelteor, prip. Teer usw, eingoeteilt, lHierzu fst
Jedoeh noch zu bamerken, dad die Type-Vorsuhrift rir Stra'entesr
elnen gewissen Gehslt sn Benzolwasehdl verlangt. Die ..instellung
dieser Teers geschieht iz sogensnnten ytraentéerkesceln 174 und
177, die rund 85 bzvw. 87 obm Fiullraum besitzen. Die itrelsnteer-
kessel liezen von den rechstind-rn ca. 4U0 mtr, waeit ab, so das

im Tinter die Gefahr besteht {und suoch sohon eingatreten 1st), daB
des Talchpech in der swvar isolierten, aber nicht bohedzten Leitung
sratarrt und die Leitung sich zsusetzt. Lie srforderiiohe Arbeit des
Abnehmens und Ausbrennsns der Leitung bzw. Auftsuen ait uLampf ist
nautrgemid suserordent)ich unangenshm und zeitrsudbend, Von den
Strelenteerkesseln wird der betreffends dort eingestellte Teer, nasch
doppelter Xontrolle durch das Lstorstorium =it Druckluft in Isssel-
wsgen gefilllt oder zur Abfillung in Fdsner in die hierfir beson-
ders sufgestellten Abfiillbehilter suf HBof II gedrickt. ‘eichpech
wird teilweise direkt in {solierté i.cs:elwnyuen gefilit und verksufs
oder sber Uber eine fsolierte Vorlege in_Tromuein zun Verksuf shge-
fU11%, ie:h vom Zrweichungspunkt 6u - 75° wird uber cie gleiohe
Glerivorlege in Giedformen gegussen und nsoh dea irkalten als soge-
nannter Blockpech ausgesclilagen und lose in Yaggons oder autos vere
ledan, .3 besteht auch diec Mdgiichkeis, s'sch in im Freien s tshende
Kilhlpfeanuen zu driioken, naoh dea Auskihlen hesraussubcoken und lose
suf Autos zu verladeu tBohnanschluJ hiar aicht wvorhanden), Fir
Zeiten sohlsohten Pechabsatzes dionen genauerte . echgrubsn zum Sta-
pelh und Auskithlen griderer Peoclmengen.

dUTT VoL Q8 GLUND SWE : LUWASL 1t veawomvsaa Brve uwmow
.

5*. g“pnrniurcn sind slle aus Schmiedewelisen gefertict, die Rela.
klrboiblcno hinter dem De)hlegmetor asus Niokel. B
-, e 2—
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%lo !E;aattat des herbolsiurebe:risbes betrigt augenblicklich
durch lnbetrisbhalten des kleinen Kalkofens (Durchsatz an Kalke
stelnen 13 tato) 200 mo%o hohslure,

Fir den normalen DBstried steht ein groler Fulkofen mit 45 %:r%o0
Kalksteindurohsatz zur Verfilgung - surzeit nicht tatriebsfahig = ,
bei desszen Inbetriebhsltung die offektive kapazitit der anlsge
P00 =« 80U moto Rohsureerzsugung betriigts Die Anlage selbot 1at
fir 86U « 1600 € Kohsture und Aufspaltung in Verksufsoroffukte go-
plant. In der Anlege sind daher augenbliocklich noch freie Kapazi=-
tdten vorhsnden. auBSerdem wird curcl: schwankende Versorgung ait
Energie micht immer in sllen Teilen die Kapaz:tfét rostlos Eugmm
susgeniitzt, ., :

Er Eﬁ-ré’oﬁa-r’ des Det.rlobu kaun nioht gensu angegeben were

den, ds xeine Msfinstrusente vorhanden sind.
hpirinch eraittelt wurden:

pro 1 § Hohsiurelrzeugung und Versarveitung

2 attl Dampfl . 8,6 ¢
19 - " - 8,6 %
kwh 11,7

Hl geitonungaparsonnl dep Detriedbes sind:

1 Setriebsleiter Chemiker

1 Beitiebsimtssroiater

3 Yorarbeiter

35 Betriebsarbeiter (inols Ersats)
3 Lsborantan ‘

1 Betriebssohlosser

Die tecC.uische ibervschung (Repsratur eto.) den Detrisbes erfolgt
durch dle techaischs Abteilung, die sfifer dem Karbolhetried asuch
den Teertetrieb, Benzolbeiriedb und die inergisversorgungsbetriebe
iberwacht,.

i

~ Ao lldlfsstoffen werden fur 1 t Rohaiuresrzeugung effektiv be-
" nBtigt unter Beritoksichtigung der sugenblicklichen Kapssitis:

Kalksteine von Rddersdorf 1,60: ¢
Koks Brech III 5,160 %
Natronlauge 0,120
Schwefelsliure 0,016 ¢

) )
&tﬂogo s‘éﬁﬂn %u n“arbolb‘.trhba. warden ajttels 2 atit Druoke

luft von dea einen zum :oderen Betriebstell gedriicks.

Ho * pornimn sind slle sus Schmiedeweisen gefertict, die Réin-
karbolblass hinter dem Dejhlegmator aus luhg.

=Ble 2=

v,
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g LM
‘xti j’} i
gl liohatolle, LFE _
Jurtliche Litersturangaben ilber dis Hohkarbolsaure-Versrbeitung
bezichen sich suf die Verarbeitung won Steinknhlenteer, Heute
stehen der Tewerchemie ZIrkner nur Llschteere (Steinkohlentesr- und
" Braurkohlenteer) und ihenolatlauen, die bel der Drsunkohlen-
verarbeitung duroh Yeschen der Abwisser anfallen, zur Verflgung.
Die Ausbeuten an Verksufaprodukten sind daher grundeitzlich endere,
- - 3dmtliche ’rodukte sind durch typischen Braunkohlenceruch gekenns
zelchnet und zoigen hierdurch ihren Ursprung an. S

h) Ausbeuten.

Bel Verarbeitun; cer unter g) aufgezeigten Hohstiffe ist die
erseuzts Hohsiurs betrieblioh suf'zuspalten:

i’henol DABR VI 30,8 %
ortho-Kresol Li' 29/31 2,4 %
. &resol DaB IV (Gemiach der

_ lsozeren) 53,8 %

amerikskregol 3,0 #

henolyech . 29,0 %

Verluste 1,4
. 100,0 %

Unter Krsmsal DaB VI sind such Xresole UAT VI enthalten.
Ds in der Rohsiiure sus Braunkohlen nur geringe Mengen m-Xresol
erthalter oind, sind cur ;eringe sustsuten 2u erzarten. Uie La-
boratoriunn-Uniorpupnnnsen iber diess Frege aind noch nicht sb-
geschloxsen, dsher kaun sugenbliciklich diese Frage noch nioht
erachipfand bonntvortct wordsn, . .
AL [ohesgoffe, .
Die Rohgstoffe des Kerbvolsiiurehetriebes sind:
dle aus den im Teerbetrieb aufgeapalteden Rohtesr,
Mitteldl und Laicht3)l anfellen,

Die physikslische Charskteristik der Ksrbol- und Kresoldle ist:

Kerboltsl: W, bei 20° 0,964
" Rolstiuregehalt 2 %
Baszengehalt 2,5 ¥
w&go 200 210 2 o
). ’k 23‘5 5;9;
Kresoll: W, beg 20° . 0,997
Hohsiiuregehalt: 2 %
Basengein 1t T 3,2 %

[2
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2] die augseksuften Rohohenollaugen
von Llektroohemischen Kombinast Hirschfelde
und wus dex Tanklager der Betalag in Spandeu,

rro Monat werden os. 20. t Lauge vsn .iirschfelde
- und ®a. 1U0 ¢ von dear Betaleg

angefahron, '
Die Zusaum-nsetaung der Rohsdure disaser Lsugen 1st im Durohe-
schnitt folgende:

oo litrgchfelde Batalog
Phono}l : 29,5 3,8 3
Lreso

Inonolg 59,2 2952 ¥
Riloke tend 9,9 - 25.2 ~
Vorlust 1,4 o

100,0 % 00,0 %

o) Neusraldl,

welches von der Destillation dos susgelsugten und
enthaaten narboliles anfallt, )

Die Jhysikslischen Daten diecaes Cles aind:

W. ber 20° 0,954
Rohmsiduregehals: 2 %
Basen 0,2 %
)
B 5 9 &2 2 9 %
Adls _Yerlalens

Das Verfahren, nach dem die unter 1 sufgefuhrten Hohstoffe in dea
?i-:ol-mrobatrub zur Verkaufsprodukt aufgesrbeitet werden, iat
nlgendes:? .

al suslaugerel,

25X1A

Prinzip: Des Kerbol- und Kresol8l wird mit kauntifizierter Lauge

dussxsengegeben. Lie chenole undkreasole dos Jles, "Rohsiure"
gsnannt, rwsglerea it dea .lliali und gehen ~henolatlauge,

"Dilnnlauge” genfannt. Dis vorbleibenden Ole werden mach dem Bexe

zolbetrieb gegeben und dort woiter amifgespeltet.

Das lieutrsldl wird in einar besinderen Auslages, aratur versre-
teitet, Die anfsllenden ‘henolatlsugen werden zur Ynustl [ ]

zurdokgegeben, Das resultierende ausgelsugte i utraldl gsht amm

zum Behzolbetried iur Yeiterversrbettung.

Die Appsratur der Auslsugersi b-ateht aus 3 Auslaugepfannen mis

den ds3en: 2 a breit, 9,6 a lang, und 0,9 a hoch,

Dis Xsustlauge nit einem etwy S4-igen NaOll-Gehalt wird
?orrnlbohu%:r % ] £ it w sus dea

5 Bshillter @ 32 obm, 1 Feauel & 25 o gm
shenso das suszulsugende (1 (V«nntat’:ohutc;:: 1 !uszk r{l ‘E‘n,
3

1 Kesssl

Dar Betriedsarbeiser stells 01 und Lsuge in defm 'orhuhlz oin,

)

50 daf dos gesante Alkell der Xaustlsuge sbgebunden wird und sich

Bl.d=

Approved For Release 2002/@?%0%3-00415%13500030001-7



Approved For Release 2002/08/19 : CIA-RDP83-00415R013#00030001-7 25X1A

.. SECREX

usgelaugten <l nooh cas 4 % hohs.ure befinden, AD Ureve-iengen~
Bern warden die Ule und Lnugomlne!n angezaigt. i’'ro Stunde werden
88, JUUV Liter Leugsbnd 3u0° Liter 01 wvererbeitet. )

Das Laugo-0l-Genisch gelsfgt im einen kleinen Hischken-el, wird vom
dort mittsla Zentréfugelpumpe abgepumpt, wobei gieichseitig Ol umd
Lauge kriaftig durchgemiacht werden und auf dle Auslaugepfannsr hefir-
dert. Dless sfannen otellen Absetzbehdlter dar, Das Ol entmischt sl ch,
schwimmt wegen seines spexifischen Gsvichts oben, wird abgeschipft
und liuft dsm Stapslkes: el zu, (Ke:zsel 34 chtam). Die i‘hennlstlsuge

. mit oa. 15 # Rohsuuregehalt liuft wegen ihrea hohen spezifiachen Cee
wichtes sus den Abaetzofannen unten asus nsch den hierrir vorgeseheaen
L-gerkerseln (.eszsel 3¢ cim). Diese Lauge kommt in der Verdempfuingse
snlage zur ‘siterverarbeltung. : :

Bei der Auslaugerei entstehend pro Stunde os. 1G 00U Liter ihenolate
lauge und Juou Litver ausgelsugtes Ul,

Die Heutralll-Lsugerei wird in 2 hearsl 8 I obm durch Jawilzen nittels
Kreiselpumpe betrisben, Uie Kescel warden ait je lu uGe witer Ul.und
8Cu- Liter hsustlsuge gefshrene Durch .robenalice wird geprirt, wann
das Ul restlag asusgelsufgt worden ist.Drs fertige ausgelsugte Zeutrsldl
wird zur Veitervererbeitung nach dex Denzolbetrieb beférdert,

Die sngefall~ne Lauge enthuilt noch ungebundenes Alksli und wird daher
mit frischer Ksustlsuge zusammen ilber Ksrbole und .resolil gegeben.

Durcoh Tesrteilchen im Gl und Kalkachlumupsrtikelchen in dsr Kaustlauge
scheldet sich in den Auslaugepfannen nacl: einer Betriebazsit von etwa

& bis G ¥onaten ein Schlemn by der in entsurechenden i’esrioden ensfernt
werden muil. Die Heinigung der Anlage dyuert denn cse 2 Tage. Der

Schlazm wird smmgmlaugs susgekooht, um flanteile zu gewinnen und gelangt .
dann zgur (islde, .

Ardeitskrifte: P 1 ¥ann pro Sohicht
Arbeitsrett: 1 Sehicht
Analytische Ubsrachung siehe IV,

Br!nzip: Eio %‘moln]nug- sus der Auslaugerei, als "Dunnlsuge™

bezeichnet, wird in der Verdsmpfsnlsge eingediokt. Etva 'S 3 der
Lsuge werden sbgsdamplft. Beil dieasn Vorgang werden mitgerisnene

Olteilchen ausgedsnpft, und es verbleibt eins Lauge, "“Dioklauge”
egenannt, wslohe in hatronsture klurldgliohe Rohguure enthdlt.

Die Apparstir ist eins Vierkirpervecuun-Verdampfanlage dcr Fima

Wegelis & .iibmzr, ..salls, DetrieLen =i-d die mnge nit 2 atd Danp?f,

Die effektive iLelptung betrigt 18 bis v cbm Dinnlsugeeinsetz pro Stunde.
Der prsktische Durchaatz betrigt aber nur ote 8 bis lU abm Dinnlsuge-
elnsstz. : ro itunde verden 6 bils 8 obm Dicklsuze und cee 2 obm abe
getamprtes Tasasr, "DLridenw:seer" erhsltien,

Die resultierende Dickleuge enthiilt ca, 18 :i Rohsau: e und cee 9,5 %
Alkalfie

Diens Leuce gelenpt dazn in der 3n$urﬂ10n 2ur Teiterverarbaitung,

Des snfellande Brudenwaszer wird nach der Fntphedolungsanlage gegeten
uad dort entjhenolts P unzsanlage gegeten

Die in die Verdeapfkirper gefohrens .innlsuge wird in armsaustsuschern
durch dle Yurme der sblsuf'enden Eridenwiisner vorgewirmt.

Die Vardeapfkirper verkruiten pech ainer Fetrinbazeit von etws & Monsten
®0 aterk, dsss, um den ‘irmeerfekt wirtasch-ftlich su erhslten,
dpr VWasmer una Kesselstelnensstz entfernt verden muss, Dies geachishg

Pri sra} Antikslzit hes den Leo:
EMT‘..uéu af hatikale “grw:h a8 den Keo clatou.s 18at, ader das

-8_1.5.
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Im Leboratoriun -rixd duroh "egilrmung des _siro:.ifircl:rn Carichis der
ordaungassatisse Ablauf des Detriebes tberwachte’

Zugereufts Phenolatlsugen, deren Rohsturen klarldslich sind, ~verden
vor der Verdampfung eingeschleust, vis z.l. dle Lrygen von irschfelds
und Spsndnu.

An Behiiltern stahen zur Verfigung:

2 Tanke A 200 obm fir Dinnlange
2 Kesasel £ir Diokleuge, € 65 obn
- " »  Bricenvcacer, 2u obn

Arbeitakriifte: 2 Kenn, pro uchich$ =.1 Laiide
Arbeitszeit: 2 Sonfohten.

2) Saturations ,
Pringip: Die Dioxlauge wird it iohlengture aus dan iv-lkofen LehandelSe
Ler I'moze” verliuft nach folpender Glalohung:

2 Hu-Gcsus + 002 + iizu - “006"5 + Ihaﬁ:().j

Daxit zeine Bikarbrnatbijdung sintritt, nul der Vorgahyg Lel einer
Temperstur von 65 bis 80 C ststtfindexn,

Die Apparatur besieht aus 4 saturstdeuren & 2 oum Fillung und 2 Batu-
rateuren &l5 cbho fuilunge
Jie Anordnuny st Kohlensi.uTelsltung is% so suspdhrt, dnil je ain

-3aturateur zu 15 und 2 su <6 cbhm suusmmen gefshiren werden kinnen.

Iss des oine Saturstionssystem in Betried, +ird das zwcite entleert
und neu gefilllt (Mechselbetrisd).

Die ieitungsfihrung der Lohlensiureleitung selust ist so susgefithrt,
da8 die einnelnen Apparats hintersinander oder nebensinander gefahren
wercea kinpen, Folgendes Schema zeit die iLchaltung unc Fehrweize:

Ssturateur 1, 2 und 3 fahren hintereinander:

Sstursteur ) susgeschsltst, 2 und 3 fahren hintereinafder

-31.6 -’
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Saturateur 1 ruagescholtet, Satursteur 3 fuhrt sla srster, 2 sls
Zwelter:

LHsturateur 2 susgeschaltet, Uaturateur 1 und 3 fahren
hintereiusnder:

Seturatmur 1l susgeschaltet, Saturateur 2 und 3 fahren neben-~
einandar:

Die Fahrzeit fir eine Arlteits a*iod. eines Uyatems hetrigd oa,
20 bis 24 Jtunden,

An 8Sodaleyge werden &4 cbm srhalten, en wissriger Rohsidure os.
12 oba.

Die Sodalsuge cnthalt im Lurohaghnitt ¢a. 9 bis L0 ;- Hn ,C0

Die Rohadurs selbst enth.lt oca, 22 Lia 24 .. /eascery

In Laboratorium wird der saturationsproseid {iber-racht. Voa den
Appursten werden i robsn untersucht und festgonstelll, wie ieit die
Spaltung der Dioklsuge in Holusaure und 3odslauge fortgesohritten
iet. Uerjenige Sstursteur, der sm ‘7eitssten gespalten ist,

wird als arster gefshren, drait er die mei:ts Kohlensilurs erhils,
Um tdies erreichen 3u kinuen, 1st ole im Sohema arlauterte Schaltung
gsbaut wmrdea,

3*

Hsohdsa die bpeitung cer Dickleuge bLeendet ist, wird die ..nlage
ruhen gelassen, demit sich die Lodalsuge und Rohsaure entmischen
und getrennt abgezogen wardbn kinnen.

Fir Sodalauge stalen 2 Dehalter s 50 oba,
"  Hohphenol 4 Dehulter s 20 cbm zur v-rtuguna.

Die susgefallte Rohsaurs eathdit noch Jgurtn Natriun-'hanolsS.
Da diesea zuf Schaisdeslsen bvel hiherer Tempsratur stark Xorro-
dierend wirke, muil ez noch entfernt werden. ilier:u wird die
Hohsaure mit 1V % Frischwnsssr verdunnt, asuf den Sgturateur 1
411t und mochmals mit Kohlensidurs behsndelt, Di-se 8o "Nach-
saxxiskwmfnlsiuraving %

gefahrene” Rohsaure gelangt zur Schwefelsiurswiische und wird dort
-'1.7 -
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mit Schwereleiure 66° B Kongonsauer gewsachen. .
Uie ‘imschapparatur besteut sus 2 ausgebleiten Behiltern von 15 oba
Fessungaverndgen, die mit elner Luftrihrs;inne susgeristet fnind.

Die bei der Xusche anfellende lstriumsulfctlauge wird zum Uriden-
wa:ser gessben, '

Die gesaschene Fohsuure wird mit einer lifk=igen Lodalauge Rschge~
vaschien und in die sohsiurestapslgefifie sbgelss-en, 4 Cefife & 50 cba
stehen hierzu zur Verfigung. ln diesan Behultern mu: dle liohsture
mindestens 48 Ltunden ntehen bdleihben, ehe sie weiterverarbeitet werdea
kann, asmit sich dle mitgerissenen Wassermengen restlos absetzen, Die
StapelgeriiBe sine nit elnen langen und einen kurzen ..augrohr ausge-~
riatet, um die Hohsture hersuszunehzen., Mit dem kurzen Laugrohr winrd
gearbeitet, 4amit nur Skure und kein Wesaer hersusgezogen wird, iiat
sich “ascel im Leufe der .rit snpesemmtel, wird ep durch das lange ;
Ssugrohr herausgennmien und :um Bridenwaseer gegeben.

Aus den uLtsneigefillen .elebgt is sbgeruhte Lolasiuure mit sinem Yasser-
gehialt won cee 15 % in die _ntwusnerungsblace, 7ird dort im Wsoocum
mittels 2 aty Dampf entwitsaert,.lUie bal der Deetillstion anf:llenden
Wdsser (2 Vorlagen 8 2U obm) werdsn zur Dinnlsuge gegeben. life ent-
wdisserte !tohaiure wird in denh Jta.sltank der Rohkerboldectillatjion

= 240 cbm - befdrdert und steht dort zur “.eiterauspszltung tereit,

Uss sus den Ysturateuren entweichends Ges erhillt nooh cs. 6=8 #» Kohlen=
piiure (mittels urnatepparst besstimxat) und niCeeriscene ivi.siure.

~8 wird daher in eicesm lolonnenturs i U genutrom mit gekithlter
Diocklauge btshaudelt., aierdurch werden die restmengen CU, gebunden

und die Gose sbgekihlt. Das nunme:.r sbblesende Endgas eHthalt ca. 1 %
Kohlenstiure, .st praktisch rohsiurefrei und suf Aulentexperatur sb-
gekithlt, . .

Lle zur DB-rieselung das Lolonnenturmea eingesetrte Dicklauge wird bel der
Berieselung angefillt und vird denn in den dsturoteuren fertig gefahren,

Die Uutersuchung des Endgases wird Gessnalysen in L:borstorium Uber-
waoh te*

Von Zeit -u Zeit nilssen die Bsndlter cder ..nlage durch eine iLeinigung
von nitgeriscenen Teer- und Lchlaommtelilchen befrefit werden,

Lrbeitskrufte: 2 Mann » pro Sohicht 1 Mann

Arbeitszeit: durohgehend

In der Racht wird die Anlsge won dan sursichtsfithrenden Vorarbeiter
mit denbechiet. :

rrianp: tealkstelns werden mit Knks iz Bchachtof'en gebranns mech der
Gleichung:

02 + Ga005 +C = CabD + 2 Cﬂzo

Es steht dea Betrieb ein S8chsohtofen der Firma Eberhardt, Wolfene
biittely mit einea Tegeadurchastz von 15 ¢ Kelksteinen zur Verfugunge.
Ein zweiter Ufen mit 45 tato n.lxsteimed kenn zurzeit nicht betrietea
werden. Ule Cetriebseinrichtuncen des Kslkofens sind vollsutomatisch
und werden durch eine Relsisschalfteinrichitung ¢der Firms Siecense
Schuckfert gesteuert.

Die Rohkslksteine werden aus den Kaslksteinbruch Rildersdorf angeliefers,
Der Stein selbat besit:t einen CeCl,=Gehalt von 93 bis 95 . Das Vere
naltais 5olisteln 3u Koks Letrigs 18 : le Der Zug am Gfen wird mittels
Borsig-Kom)ressor bewirkt, Einc Regervemanchine ist vorhanden. Die
Saugeleistung dieses Kompressors betrigt 12000 obm in der Ssunde, Bel
dileser Ssugleistung stellt sioh der ‘ug am Ofen euf 120=15. mm Yassersiul

.’1. . -

4 3 ' ‘
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Ole abgsasugte aohlensdurs durohlduft fulgende Heinigungsfilter:

le Cyklon-Staubreinigung

2. Berleaelungaturm - garfillt mit helisteinen und .
" Berieselung durch “ss:er =

3¢ Haflwdschne mittels NaksllUsung. -

Nsch dieser Heiniguag gelsngt de«s < 3 in den onpresss v, Yon dem
honsressor wird das Gas in ein iwischengefill gedriiokt und strims
Von 44 sug io dis Uaturation. Der Camrdruck im Kohlensiurensts
b.trd{;‘ )’ Hh LtDe

Die Gasanalyse des Ggyse0s 1% im Jurchachuiti folgends:

:n; 32 %
HY 1 4
0 U5 %
na Heste

Die Dreuntemparstur im Gfen lieg. :wischea 900 uad 12 0% C,

- Der snfoilends gebmann%e K:lk wird mittela wverdinutsr Lodslauge
(Gefi3 50 obm), Ale in der Lsturatisn won der i chlLehandlung der
Mohssure erhslten ird, gellschte. Aus dem ufen '1ird ger gebrannte
Kslk unten sbgezogen, mittels sculittelrutscne iu einie uvrehiromsel
bersrdart und duréh 2ugsbo wor vardinnter H~dalauge geldsoht,

Die lLischiromael seldbst liat eine Liinge von 7 m, Bei diesem For-
galg wird der gelrunnte L.lk reetlos in halieilel ‘Lergefinrs,

dls aus dam Tronmelmund Lerausluurt und durch sin #ostsieb roh
vorgersinigt wird, Uleme Kilch yas:iert einen Durr-Klassierer,
worin die Cangar® herausklansisrt wird. naoil dieseg iubereitung
gelangt die X«lkuiloch In die 2 Stapalgeriile & 15 und von da sus
zur Ksustifikstion,

. ~Jie abfsllende Gongart aird zur !:nlde gegeben.

Der Lfachyorgang des gebtrannten «-l«es vird ait verdinuter Sode-
leuge durohef:hrg, demit die Krlkmiloh nicht zu was:-srhaltig

wird, dein ules~ Wasearmengon a'is-en im Arbeits rogel apliter {mn
deyr %ardaupfung wiedar hersusgedwn.ft ‘rerdan, -8 unnbtigen Dampf-
aufannd Kostet,

ver Lefarf ma hael'ksteinen und Koks pro liuv kg Rohphonblorzbugunc
batrdgt 1G4 kg CaC0, und 16 kg hoks, iie Ausl¥tngung an Cel
p-tr&gt S5c »y wuf h}lkltlinelnﬂltl bazogen.

arbeitskrufte: Lsihironmel ? kenn, Jje Schicht 1 llsnn,
. Eteine fahren 9 " " " 3 =
arbeitszest: 5 Schiohtién,
2) _KeustAfizierunge

Die Codaleuge sug der Coturstion #ird 2it cer .alamilchdfsx des
Kslkofartetrietes sufsrund dar in I-Foratorjum festseutellten
Analyse in ents:recherdem Verhiltnils zusemmengegeben und kaustie
fiziert, Usr Frogze) verluaufs:

112003 4 Cs (0ﬂ2) » 01603 €. 2 Na0H,

Der Ksustifi:zier ngsv.rgsng verlauft zu 95 . Um eire snlche
hohe (msetzung -u erreichen, w:rd mit einex Relkmilcohiberachus

von 5 % gesrbeitet,
.Bl. 9-

Sk
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Ler haunt{fizierung stehen rur imset-ung der Sodaleuge mit Kelkmiloh
3 Kocher 4 & chm und ) mit 4. cbm Fillungsvermgen zur Verfugunge
.bDie Durohmischung der Heaktionskomponenten geschieht mittels eines
Rohmenrihraerkes, Die sanfallende lnlkmilch und Bodelauge wird im
Laborstorium suf ihren Gehalt untersucht und aus <iesen Resultsten
unter Derioksichtigung eines %%-igen Lalkitberschusses des ilschungs-
verhdltnis f£ir den zu knochenden Kruet ~rmittelt, isch diesen im lé-
boratorfun gemscliten angeben wird in LDetriebe der raoust gafillt. Duch
indireiten und direxten Dampf won 2 ati 7vird die i ustf lluns auf 100°C
unter steten Rihrgn asufgekoch:; hochdauer oa. . Stunden, et dcs Heak-
tionagemisch 150Y ¢ erraicht, wird d:s hihrysrk ansehslten und die
Fillung nindestens 6 Stunden afrulien galss:en, dnait cer susrefollene
Kelksohlanmniedsrschlde sbsetzen kann, Durch einen seitlichen Ablad
wird dle sufrstehiende klasre L uge sblsufen gelss en und in einen Kessel
gestapelt. (2 aessel je Su obam stzhen zur Verfigung). Lie im Kocher
varblei'ende Kslks:hlamm-i nge +wird Adurch dms Bodenventil abgezogen
und nmittels Vaccum-Drehfilter filtriert. VYon Jedem Kaust, der mit

#0 OuU Liter resp. 30U vi'U Liter Sodalsuge und Kelimilch gefillt wurde,
Je nach i~n-entration der einzelnen rompoaenten, werdsen cas. 14 LU0
Liter klare hnustlsuge nit ainen NalilaUshalt wvon Gee 9 % rbgezogen,
Ler Heat = cse. 26000 Liter mul ‘lber die Filter genommen werden, Die
Filtrationszeit eines rasustes 1s%t unterschiedlicl:, je nach der Filter-
fdhigkelt den schlarmes. In Durchschinitt dasusrt die Filtretion eines
Ketustes etwva 5 bin 6 Ltunden, :

Jer Flltrationsvorgsng wird in zwel Ltufen, einer Vorfiltration und
efner lisnchfiltrastion durchgefihrs.

Vorfiltrstion: ver Kalkschlam wird sus dem Kruet in dle Filtarwenne
der belden Vorfilter atgelaasen., UDis beiden Vorfilter sind Vaccum-
wellenfilicr - er Firas R.Wolff, Buokau. Die Filterfl:che lLetriigt
9’75 qm und 6,50 ¢it, L'aa Vaccum an der Apnarstur lliegt :wiaclien
250 und 3. mn Torr, Die Fi_ter aind mit einen Tstrisbe susgeriistet, .
" und kdnuen it frel Cenchwindigkelten gcfatiren werden:y je naoh der
Filtreitonefshigkelt des angefsllenen rslkachlamies. i.er gefilfterte
8chlamn ird sbeeachnitten, f:llt in ein R hrwexk , wird nit Taagser
argetsigt, durch direkten Dampf susgekncht und mittels irsiselpumpe
ind die iltervannen der Filter won der 2.itufo gefdrdieart, Fir die
zveite Iiltretion

Heohfiltratli.n: stehen 5 Vacoum:zsllenfiltordsr Firms [.,7ollf, Bucksu,
ailt 9,75 am, 6,5 qm und >,< Qa tberflache zur Verf iguig. Die tech=
niachs ausristung diesur rilter ist die gleiche wzie cie der Vorfil.
tretions. 1o s1iter qer hechfiltration bLeaitzen noch oine Derisae-
lungsanlege (3chlick'sche blilsen) cur hHschwagcuung den Lchlazns ‘mit
Wassar, icr beil dar s:chfiltratisn abgeschnititens .alkschlarma fallg
in elne ranasportochnecke 7-n 19 r, Lange uud wird durch di~se auf

, bereitstehiende Anhiinger btafdrdert und zur ii=lde getrscl g,

Austeuts .ro Keuse an Kslkschlamm im Durchschnitt 1415 olm. Ler
Abferllkelechlens 18t CavO, mit 4u bLis 45 % “sncergehalt und ce.

3«5 % Nel... Diene in hulkicnnlann enthalt-ne alkalimenge iat Verlust
und au3 Je nsch Msarkflage curch angehkaufte $:ds oder NHaironlsuge
srgduzt werden. :ro 10 kg Reskixmus Lohstiure-srzeugung betrigt der
Verlusi 7 bls 1lu kg Raulls ille anfallende ..rustluuge geht zur Aus-
laugerel odor wird v-rtregegenii3 anls Regenerstleuge an die Lieferanten
von henolautlaugen zuriickieliefert.

Das _der Kilkschlemm einge sehr kleine .onrgréile besit-t, wird er beim
Ablasnen dsr Rsustlauge aus den Tertigen K.usten aufgeschivemmt und
gelangt kit in die Stapelgefdfe,. illese Gefille milssen dalier in Zeitriu-
nngdvnn rtwa 4 bis G Monaten von diesen Sohlamsrioxstinden gereinigs
werdaen. -

=Bl,10=
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rbeltokrafte: im Drtrisb mamm = Je bohicht 1 NamA

Fukktetrieb)
nach der 4 xenD » Je Sehiokt 2 fann
Ablage ]
auf Lblege S tann s 1 Zohioht > Mann
1l " < Manne
rrieitazelit: 2 dchichtene

de 1letlio

iriazip: Vie rngefmllens Rohsdure ipt oin Geniach VOR <henol,
ortho=zets-para- Krasol und den Xylenolhomoloyefe Uleses Gemisoh
wird durch fraktionisrte Westilletion 1n6m1nnu-ulmlrawr¢n
auf ihemol 0L VI ot eiusm AP vol 39/431
iheanl liauefactum (9= 10 % Wars~rzusatz ~u ‘henol DAB VI)
Kresol DAL 1V ' .
' Erees)l DAL LIV sit nlpdessens 33 nota-Kresolgshalt
Kregol DAL VI 0
ortho-nresol ait elnes K’ YOR 29=31" -
Anerikskresol (bis 215° nilsnen 65275 L Destillst 'bergshen)
und :shenolpach mit elnen .’ VoL 4u=5S" Roch leb.
aufgaarheltet. . .
vm» VYnrsnnd dleper Taren erfolrt in Rimsari raspe Keraalvagen.
Fir chenol ia»lierte heasnsluegen att :iti schlangs, fir Eresol
ohnae iisisshlonge und unis-lierte
An Annsrafigean stehen rur Verfuyguns:

Hr. ¥.'llungsvermten

Blase 1 1l RN ).
1] 2 m ” -
" 3 . 44 "
" - & w [H
" 5 bophenbeschautlgt. f
Reinbleane : .2u cbm

Die Destillation w7ird mittels 19 astit Dempf und in Vaceoum tei

100 bis 120 mm Tore be‘risten, Die Vaccumpumpen aind von der
FraffRfurter kas-hinenbau A,C. geliefert, bm rlece Puncel gshr

alt sind, (Doujshr 191G), wardsn ate nu=mit /4 ihrer Soll=
leistuny, yoraliren, Vsnach sollen sie JDU cta pro Stunce lnisten,
Dureh diese 'fatsache ist Ledingt, dul des Vacoum i1t der Auparatolr
nur Keigeld £t 1ut.

nie Kolonnen nuf den Dlssen enthalten 8O GL:ckenbBden mit dem
Durchmssasr 1,50 =, Die ronstruktion der B8den sind LigenkoRe
truktion R.utgers. Diellden selbat sind unterschicdlich, tello
besitzon ale 43, teils 37 Glocksn nro Bodan. ~uf jeder EKnlonne
bafinGeé aich sin Dephlegmator git einsr Kihloherfliche wvol

39 qle Die Destillatdimpfe weraern ittels fdhren- und Lchlabgen=
kZhler hlsfergeschlagen. Zuy Kontrolle 1ia deor Destil.. tlon daurch
der ssatillsteur hefinds} slch in jednr Clace und In der Deatile
latleitung Uber den Daphlegmator ein Fernthsrniosniater, i'rs Vagoum
wird in dor Dleas und an den Vorlogen - D2 Pagtilistionasysten
2 VYorlagen Je 104 wlter - geassash.

in deld Destillsticnsayutenen 5 uad 4 alzd €5ruiu3cuu Jdolisaure
fruxtioniors dastilllert. In den Syatenen 1 uud 2 iistoliuule

und in der Rginblanln-purntur,,dia aus sickel basteht, die :
srextion 56 bls 50 zur srieugung void deinphenol. -

- 81011 -
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Die Fulizeiteh der Ilasen und die Chargendsuer dor einzelnen
arbeitaginge sind fuolgende: .

Blage Nr. Fullielt Ghergendsusr

-131.11-

18-125'. “-5‘8“.
2 9-1a" | 5.66 8
311 -215" 7 -85 "
41l «a 25" 77 -84 "
5 Tbombendeschidigs

Reim 6 - B8 S8%4, 47 -~ 52 *»

Die Uestillationsgenchwindigkeit betrags durchschnitislich
[+1. BU'; ut.z‘/ﬂtd.

Bel der fraxtionierten Destillation werden, wie sus anliegender
Tabelle ersichtllich, einzelne Fraktinnen hersusgeschnitten, ge-
trennt gesamnelt und wenn soviel Hsterial zusamniengeknrmien ist,
wie die lNeubsfillung einer Blase bendtigt, zur lecestillation
gebracht. Uie iedeatill.tion -rird solange betrieben, bis die
gesante minge-etzte Rohsiure aufs Verkaufstypsn ausgenpalten wor-
den l.i.

In f~lgender Tubelle ist der Destillstionsgeng und 3ie lusbeuten
der ein-elnen Degtillc-tionen ersichtlisch (s.Tsbelle 1%. Anlaege),

All Btarelgefiilon gtehen ur Vorfipgung:

assgel, die basheizber sing,
- 54 39 otm
5a11 "
2425
2610 ’

S Bs Bs P,

Jer Destil.-tionssblauf wird durch dss Lsbhoratorium atreng
ibereacht. kbenso wird hier untersucht, ob die Verkaufs. rodulte
den vorgeschriebenen dsndelatypen sntsprechsn.

irbeltakrafte: 3 Msnn in dep Lestill=gion
pro Johicht ) Msnn

- "  zum AbPfiillen won Varksufswaren
ATbelitszelts 3 Schiohten, .

baa_ffénrotor&un hst die lohstoffeinginge, Getriebskontroll-

proben und d1e Narensusg.nge analytisch zu uber :piifen,
asrbsitskrirte: 8 Mann, Je Sohioht 1 Nenn
srbeitszeit: 3 Scﬁichton.

SECREN
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A) Bestlznums; der peyuren ule, Roliphenolgehalte

In eluen ichittalzylinder won ..y obtm ‘rerden lu. com lintronlauge
von der Wichte 1,15 eingefilllt. Der i:uge 1st zur besssren Fren-
Bung v,1 ;- Dismulgan zugeset-t, lisoh kur:ea utehen wird der Zy=
linder abgelsssen, dsnn werden 1U. ocm des zu uptersuchenden Jles
Dachgefdllty Li1egt ein kristallisierendes .l wor, so wird nit

5C occa Xylol verdinnt. lischdem 5 Ninuten grindlich durchgeschiit-
telt ist, 1d43% man Lsuge und Ul gut absitzen und liest die Volu-
Renzunshme der Matronlaouge ab, die rir je 1 ccm 1 % Ronphenolge-
halt ents richt.

ilat dss zu untersuchende .l Tasser, so muld es von der Volumen-
2unahms der usuge abgezogen werden.

50 cca Xsustlauge werden mit 59 ccm dest.7asser und 15 oom Bene

ZzoleKresnlgenisoh 4:1 im xischzylinder durchgeschiittelt. Volumen-
2u ehne der wissrigen Schicht@ % Aufnahme, Spalte 21.

s Yerdomofung,
H [o} i )

Die Fegtateilung dnr XlasrlSslichkeit geschisht duroh Aufrldsen wvon
2 crm hresol 1n 20 ccm chemiach reiner Hatronlauge v on der “ichte
lel. s 3ind folgende Klassen festgeleg::

l. kaum merkbare Opuleszeng
2¢ schwache "
3¢ atorke v
&, tribldskioh. . "

Fdir 2 gilt sls Vergleich , wenn 5 com einer Mischung won 1 com
1/100 B.-Salusiure und 99 oom Tsaser ait J,5 com 1/10 neeS1lber-
nitratld wergetzt werden. Lie Enobachtung 1st 5 Minuten nech
den Zusatz der 1/10 n.-5ilhernitretldsung gegen sine dunkle Un-
terlage bel auffsllendem iLichte wor-unshuen.
Fur 3 glls, wenn 5 com elner Mischung won 2 com 1/1u0 n.-Salzstiure-
und 98 com Wasser mit 3,5 ccm 1/10 n,-5ilbernitratldsung ver-
setzt werden. .
Fur 4 gilt, wenn 5 ccm siner lischung von # ccm 1/1G0 n.-Salzsiu-
re und 96 cca Wssser mit 0,5 oom 1/10.-5ilternitratlSsung ver-

- setzt werden.
Die Beobachtung srfolgt wie unter 2,

2s_Beturation,
Pr : d

100 com der .'robe werden mit konzentrierter Schwefelsture kongo-
sauer gemachs. Luzs ausgeschiedens JleLaugegenisch wird in einen
I:i:zllldor mit 1/10 som-Einteilung gegeben und der Olgehalt ad-
' seR,

kathdlt dis untersuchte Lauge weniger als 0,5 % 01, a> 1st der
Batursteur ausgefshren; enthilt sie mahr als U5 % V1, muB wei-

ter gefahren werden,
o E «Bl.l3 »
A
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100 com J1 werden mit 10 com Yesser veraetst und krifsig durohge-
misch$, Nsch ntamischen wird zu dem Wasser MeShylorange gocobca
und dies<s ait a/l iiCl titriers. Terden weniger als 0,5 % Alksli
bestinmmt, ist die lachsaturation beendet,

4. ) Kaugtifizieruns, .
Al Unyerguchune £Ur die FUllubg der kauste,
Untersushune der Sodnlouces

10 o:y Sodalauge werden nit dent. ‘asser verdinnt, nit Msthylorsnge '
und n/1 HC1l suf rot titriert (upalte 5 und 6). -

UnSersuchung der salikmileb-Sodas

10 oca des Kelksoda-Genisches werden mit einer Nedpipstte sbgemessen,
Fipetts nit Filsrierpepier adstreifen. Den Inhalt der Pipette

auf eine Schottnutsche 3 C 3 bringen, die i'ipetis mit dest. Yasser
fschspiilen, lHun wird abtgesasugt und mit heilem Yasser nachgewaschem,
bis dss Filtrat triibt. Uie erforderliche Yassermenge betrigts ca.

25 bis 30 ccam.Des Filtrat wird sbgekilt, denn nit n/l IIC1l und
Phenolphtalein (upelte 7 und 8 ) suf fsrtlos titriert. Verbrmchte
OCR Opalte 9,

Nun wird weiter unter gugabe won 1/2 com Indiosrmin und n/1l HCl

suf rot titriert. Spalts 10,

Hslspiel: \
23,2 com B/l HCL fir die Titration m. Indicarmin Spalte 10
22,2 " n " " " m, !'henolphtalein Spalte 9

1Y

1,0 com Differens.

.m. X 2 = goa 8oda = Spalte 11
gom Soda B 0,53 = £ Ma_CO. Spalte 12

2773
. 10 com Ksustlmugen werden mit n/l IiCl und Methyl rot als Imdtikator
. tisriers, Spaltem 16 + 12,

cca Xsustleuge werden mit 20 com einer 1l0%-igen Bariumchlorid-

ldsung “:1 iog .::I Wasser (dest,) durohgeschittelt und mtt Fhanol-
! o .

erbrauchte com X U » freies Alkall, Spalte 18 + 19

'ogrnneﬁo com voR Spalte 18 : com von Spalte 16,

U com Kaustlasuge, 50 com Ent. Wasser und 150 cem Benzol-Kresol-
gemiach &4 : 1 werden ia luohzzl Rder durchgeschilttelt. Volumensu-
Rahne der wisserigen Sohioht, 2 = £ Aufnshne. Spalte 21,

ech R werden mit der Meipipeite ad ssell, Auf simne
Glssnutsode 3 G 3 sohsrf sbgessugt, -it 30 oom heiBem I‘uor
aschgevaschen. Der Filterruokstehd wird in einen XKolben liberfthrs
und Rit B/1 MC1l und rhenolphtelein titriers.
. Verbramchte com x U,28 = § Ca0, Spalte 22 + 23,

7%«“.*,‘1‘" ) R
%c-2002/08/19 : CIA-RDP Sl s
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98 e Abfagtkllk werden nit 20C com heilem Yssser in einen S500er
Stohmsnn-Kolben gespillt, lv tiiauten im dchiittelapparat durchgeschiittslt.
Ksch dea :Srkelten suf 5L ccm aufgefrillt, durchgeschiittel und filtriert.

200 cem Filtrat werden mit n/l !CL und Hethylorange titriert, ver-
brauchte oom x u,4 » % Alkali, Spalte 23 - 26,

(Beisplel: Stehe Anlugs /Seite 14 a)

Se2leatillation,.
) dsg ) ; n_. hepol und ortho-Kregols
Fur Bntrlobllnalyaon wird der Zrstsrrungspunkt ir Hesgen-glas sus-
gefilhrt.

10U com werdeu in einen l&u cea fes enden Frs:tions.olben, in relchen
ein Tnermometer von C=3J6u Dinroau singefiithrt wird, solange wvorsichtig
erhitat, bis dus Thermometer 1?7V zelgr; dann gird die Xx3x Flamnme
fors;enonren, nach 2 iin ten nnchmsls bis 170 erhlitzs und dles
dalnshme nach seiteren 2 linuten noch ein drittes ilal wledarhnlt,

Danc schlielt man sn dss seitliche ‘naptzrohr deg Slbchens sin
Schloraslciumrohr ap und 1liit das LUlboclhen aur eine Temperstur, welche
3=-6" oberhslb des kratarrungspunkt2s llegt, sbkilhlen, filit dann in
eln willig trockenes lesgenzrohr; bringt mit den Thermonetsr zwecks
Iapfung einen kleinen i‘henolkristsll ir die Flissigxeit, rihrt unter
vorsichtigen Abkilhlen, bis der Zratarruugspunkt ointrit{; sobald

sich des Thermoueter etwa 1 inute lsng.konstsnt khiilt, liest an ab,

tl L] Py
ans.Yssg.
1u0 com Anilin chem, Tein (Kahlbsum) werden aus sinea 15. com fassenden
Lestilletionsxnlien destilliert. gind cB. 5. 4 ves.illat {ibergegangen,
80 wird 4 -3 Thermometsr auf 104,4 C elngestellt. Hit den a0 einge-
stellten Thermometer werden dile Siedspunkte won iresol durchgefilthrs.

anilin und seine Dimpfe sind giftig! Achtungl

9! Begticiaung dex 1;;3.3%,. nach
on den laufenden Kkramale: Destillntionsn wergen rotesn untersucht mast

threr Siedeanalyse.

Bei Sled@etaginn von 194° wira suf verksufafertigen nr-sol DAB &
ungostellt,

p P11 PR
b dure LI’ o
Farblose, dtinne, lange, zugesyitxte :.riotnlle oder wide, strahlig
kristasllische ksa:e,rhanol riecht sigsnsritg; an der Luf‘ rirbt es
sioch sliniihlich ross; es liat sich in 1% Teilen “‘asser und ist leich$

lbslioh in Jelpgeiust, -tLer, Clhlorofora, CGlyzerin, Schuefelxohlene-
stoff, fettsn Olen und in Hatronlauge.

Erstarrungsyunkt 39 -41%; Sledepunkt 178 - 182°, In einer ldsung. -
vop 2 g s’hanol in 1 oom YisAngeiat rufen 2 Tropfen 3iaenchloride
lésung eine schoizggrine Firbung hervor, iw die bein Verdtinnsa
mit 10. ocm Tssser 1in elne violette, zismliich bestiindige Mur
{thergext. “erdan 20 som siner wiaserigen - henollsung, die 0,1

'giii:?§E:Y
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tn 1 Litr. enthdit, tropfenvelse alt Bromwasser bis sur blei-
benden Celdfiirbung versetzt, so entatsht eine milohige Trtdum:; ;
allminlich trist Klirung unter Absoheidung sines schwach geblich
gefarbten liledarschlages elm.

Die wigserige L¥sung (1 + 15) mul klar sein (Xresole); sie dsrf
Lackmuspspier nur schwach réten.

0,2 & :henol ddrfen beim srhitzen euf dem Wasserbade keinem wig-
baren Rpckstend hinterlassen.

Bhenol 10 Telile
Wagser 1 Teile ,

Das 'henol wird kel gelinder ¥Wirme geschmolzen und denn mit den
Yasser g.uu.-oht.
Klare, ‘arbloas oder schwaoh r5%liche Flissigkeit.

. Dichte 1,083 bis 1,065, o .
10 con verfllssigtes Fhenol durfen bei 20° naoh Zusatz von 2,3 occa
Wasasr nicht gatriibt werden, miussen aber nach weiterem Zusats vin
0,5 oom Yasser eine Tribung seigen. Diess trilbe Niechung mufl nach
Zusatz via 115 com Wasser eine li¥sung geben, die hlchstens opali-
sierend geiribt sein darf.

2alErescles

Rohkresol DAB 4 K II (att mind, 30 % Metakresolgshalt ).
Rohkresol DAD & X TI (mit mind, 35-36 ¢ Metakresolgehalt).
Kresol DAD 4 B X ) ait mind, 38 % Matairesolgeheltje -
liohkresol DAD & B II){mit mind, 40 % Metskresolgehalt).
Rohkresol DAB 6 . ;n’glnd. 50 % Ketakresolgehalt).

mEamd>

Diese Kresole haben den Anforderungen des Dgutschen Arsneibuches
4 zu sntsprechend und werden nach dessen Yorschriften untersuchS$e

Klars, gelbliche oder gelblichbrauns, beim Aufbevahren dunkler

werdene, brenslig rischende Fliussigkeit, die in viel Tasser

\;h suf wenige Flooken, in Yeingeist oder Ather vbllig 1l8slioh
ste

RJ ocR Euol wordsn in einem 150 ccm Fraktionierkolben gefullt
und dreimsl suf 180° erhisst, Die Pesuse zwischenden sinselnen
Erhitmengen soll 5 Mioutenb etragen. Als Vorlage disnt ein Mefi=
.gylinder mit 1/10 ocom=~Einteilung, der dsa Yasser undiresoldestil-
1at sufniomt. liach dreimaligen irhitzen gibt men Kochesls in den
MeBzylinder, so daf eine stws 20 F=ige NaCl=i8sung entstaht,
sohilttelt gut durch und li3% absetzen,

Der Tssssrgehalt ist slsdsnn unnitSeldar im Prozent sbaulegple, o

MioLtes : )

" Das spezifische Gewiochf wird aittels Mohr'scher Yasge durchge-
fuhrt. Es liegt-bel 208 bei 1,053, N

i o = Bl.16 =

\ CREL

o
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Die Untersushungavorrichtung bestelht aus einem kugelflirmigen
kupfernen 3jiedegefil von 65 mm #, 15 oom Inhalty, 0,6 = C,7 ma
Yaaddioke, Zur Aufnahme deos Sisderohres besitst &a. Cerii

eiken Settzen von 25 mm Linge, 20 mu untorer und 22 nm oberer
le¥. Dns mit einenm iorkein derin befestigte Siederohr wvon

11 mm 1,¥%, und 150 am Liinge Lat 1o der Histe zur Kugel erveitert.

Xin Ansatzrohr von 8 mm 1.7, und 120 ) Linge i3t 10 m» Uber

der Kugel unter einem Tiakel wvon 70«-80" sngeschmolzen. Das Queck~
silbergefii des im OSiederohr untergebrachten Thermoneters, das sus
aglichat dunawandigen Glns Lestohen soll und nioht mehr sls den
halben lurchmesser des 8iederohres haben soll, mud sish in der
liltte der Kugel befinden. Das Sledegefdd steht auf einer Asbest-
plette xit freisfirmiges Alisschnitt von 50 mm P auf einen Ofen,
deusen "-ndung 10 mn voz octersn Rend mit & runden Offnungen sum
Austritt fer Verbrennungacase Weruehen ist, La wirda durcsh einen
einfachen Lw:senbreuner wvoh ? ma ilohrdurchmes:er mit tlsu brennender
Flamme erhitet. Als ldlhlrohr dient ein Glesrohr wvon 18 mm l.¥.

und 8.:. mm Lhnge, das 8- geneigt 1234, éafl sich der Ausflud 100 mm
tiefer pls der ..ingrms tefindet, 1.0 oocn werden in diesor ¥Yorrichtung
so abdestilliert, 428 in der Jekuunde 2 Tropfen frlien. D-s bis zu
den Je 'ells worgeschriebenen Sledegrenzen (bsrgehende Lortillat
wird in einen gradulerten Stsndzylinder aufgefsngen unéd der 'ro.
zentgehslts jeweils abgelosen, .

detakresolrehaltsbentinnung,

In einen trockenen Mischsylinder von 10 com lnhalt werden 10 com
des zu untersuchenden Kresols eingefullt und auf der Analysen-
warge auf .1 mg genau gewogen., Nach Entlseren ces Z:linders

in einen teithahl.son Erlenmeyerkolben von 750 ccm Inhal: wird

der Mischrzylinder gurickgewogen. Aus der Differenz der bolden
Gewiohte srrcoinet sich die Sinweage,

Aun einer Birette werden 1% com chem. reine 3chwefelsiiure vom

spez, UGewioht 1,84 zu dem Kkresol gegebem und durch Umschiitteln
des Lrcools mit daer SHure gut veraiaoht. In einem olektrlaohq
Wirnsohrauk #ird dor Lrlenmsyerkolben ethe Stunde lang suf 90

erwiirnt. (Sulfuriesrung). :

Naoh ozn;’rolimndo wird dor Eolben sus dem Wirmschrank gonomuen
und auf 20" altgekilhlt, indem man iln suf eine kolte Unterlage
stell:, cae. 1 Ltunde ians. )

Unter oinen gut zishenden Abzug wird zu\jm iolbeninhals im .

einex Jufl 90 ccm Lslpeteralure vnn der ichto 1,4 hinzugegeten,

Durch kriftiges Unschiitteln wi-d dep Sulfurjerungsgenisch mit

der Salpetersiurs gut durchgemischt. liunme:r beginnt die Nitrie-

rungsreaktion, waa sioh duroh intwioklung v~p rotbraunen Dimpfen

anceigt. : : ' .
” .

Der Xolben bleibfs solsnge stelien, bls die Flisuigkelt ioine Gese

entwioi:lung nehr srkennen 1id3t, und sich dis auf Zimmertemporatur

abgekiihlt hasg. '

Hierauf fcpft man dan Nolhsninhelt muit oiner klelnen Lenge Trie
nitrometakresol sn und schittels sclange kraftig ua, Lies sich das
'rrmtroanm’uio!} in mlgo%kruu.‘(l)lu o:u ﬁlﬁptnbuc:u; ause
srauf set:d man ]
2 Stehaenstentay a0 ceca dest srtes Yasser mm
«Bl, 17 =

;:;C;BEI§013500030001-7
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bDer Kolbeninhalt wird {n eine worher gowichtskonstsnt getrook-
nete GClaoafilternutsche Kre. 97 ¢ 3 abgosmugt. Dei den ibzaugen

18t derauf »u wchten, a3 die lauptoonge der Kristalle md¢lichs$
mlt der Fliissigkelt durch Umschiltteln suf dis Hutwche gelangte
Der im iLolben verbleibende Rest wird mit cs, 4uU=50 com Tasser
quantitativ auf dis Nutsche gespillt., Anschlieilend wird schusf
abgessugt und mit oas 6u ocm Wapser dus Filtret gorgliltig susge-
waschon. vle Gesamtwaschwassermenge derf nicht 1.U oom Uberuchrel-
ten, Nagh den Aunasohm wird die Hutsche in dem slektrischen
Yirmeschrank bel 95° gewichtskonstant getrocknet. Der Lotakresole
gehalt orrechnet sich ait dem Anslysenfaktor fir Irinitronetakresol
von 1,78 wio folgt:

Formel: W&_ « % Metukrusol.
o7% X Llnwasge '
s 3oRI0RorO0UKE

v [+ 3 .2

Farbe: [furbolse bdis solhalcha oder r3tliche b:rista]l:mau.
Iraterrungspunkt: 29 - 317, ‘

Stedegrenzen: zmind. 20 % inherhalb 1,5°
caeere =gsx = 2,0°
Hassergelialts hichstens 9y3 & i
Pﬁidlngehnts " .
arlSslichkeis: in le‘ronlsuxe klazrldslioh.
Y
asserys s [TT N

Sfodaverinalten: Sxedob::ginn etwe i93°
9% % sollen tis 2uU3" tlberdostilliort sein.

3:: g::mrhuf wird in dor fiir Ercsol G wérgoschenen Appsreatur
% ¢ :

Oorthokresol-Bentimmun durch Ermittlung des Ersterrungapunktes:
Die Beatimaung ces Erstarrungspunxtes erfolgt nesoh dam fir Krie
stallkerbolsiéure vorgosshenen Verfahren nasch Intw.sserung des
85%-1gen o-Kresols mit Ghukoff nit einem 1/10 eingeteilten,
etva .5 co langed Thersmometer, desaen Skals von + 20 pis = 50
reicht, Der g dene EY des e=Xrosols sol) tiber ¢+ 207 liegen.
Ver o=iresolgelalt des untersuchten o-:raosols wird mit Lilfe
folgender Tabelle featgestslls:

KP des entv, Lresols ¢ 19° Gehelt sn reinem o-krumol &0 %
» » -» » ” ” " [ ]

+ 217 85
- L] ] ] & 24 ] - n L] 90 ’
" - * .- * 35.59 " n " " 9% £
S) sperikakrosol;

Siedegrenzen: {(Normal-Destillastionsapyaratur)

bel 215° ‘otwa 16 %, mbglichet aicht darunter
AsX e m

bet 225° etwa 95 %
Die restiichen 5 ; mollen. atza bel 230-2¥5° ubsrgehen.
) _chagoloeoht

Untersuch asch Brstarrungapunkt-lethode~ Krimer-Suranow
P jo nesh usfall. ¢

~ . SECRED
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25X1A
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